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Table 1 ~乙示す. Table 1の分析法の主なものは次のとおり.






Tab1e 1. Wood Hydro1ysis Reducing Sugar Solution on Ion Exchangs Membrane Dia1ysis and 
Ca(OH). Neutra1ization 
Spcific Gravity 
Chromaticity-LogT (430 mμ) 
Viscosity 20'C (cP) 
Reducing Sugar (gflOOml) 
H.SO. (N) 
Ca+l¥在g(as CaSO.) (ppm) 
Fe (ppm) 
Vo1ati1e Organic Acid (meq/100ml) 
Non Vo1ati1e Organic Acid (meq/100ml) 
























ルアミン 60kg，ラウリノレアルコー ノレ 18kg，ケロシン 522kgを混合した.
アミン液は， 40%， 20%， 10%， 5 %の4種とした.
硫酸糖液は Tab1e1 !C示す石灰'1 '和の原液を水で希釈してJH~当た.硫酸新液とアミン液をそれぞれ








→R3=N'¥，_ 3R3=N (Kerosin) +H.SO. (aq)←R85N〉H304(K町田in) ???
さらに水相中の酸濃度を増大させると，系中lζ存在するアミンの濃度よりも多くの酸が交換される.
したがって，酸の高濃度範囲では，酸の2分子以上の会合体が形成されるものと推定される.
R3=N"-R:~N)H2SO. (Kerosin) +H2SO. (aq)ご 2R3三N-H2SO. (Kerosion) (2) 
しかし， 乙の重硫酸塩生成においては，ケロシン溶液が高級アルコールすなわちラウリノレアルコーノレ
を含まない場合は，アミンのケロシン溶液は二相lζ分離すると報告されている11).
Fig.lの結果では，当量比 l附近において，アミン液中の硫酸濃度が漸増する傾向にみられるが， 2 
分子以上の会合体が形成されるのではなく， Tab1e 1の分析値にみられる有機酸のイオン交換による影





















10 ソ 10' 
H，SO， IN WATER PHASE(N) 
100 
Fig. 1. Equlibrium of H2 SO， between TOA-Kerosin phase and water phase 
響と推定する.
濃度基準の平衡係数を Kcとして示すと，
l 価 l 側交換では16)，
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Fig. 2. Diagram of Ionsxchange Colume 
Table 2. Deacidification of Sugar Solution by Amine Solution (10 %) at Counter Current 
r of T吋 1_Ls I 2 I 3 I 4 I 6 I 9 I 5 I 7I 1 I 13I 14I 12
11 11 
H lh 11 11 
Rate IAmine Soln.l jhr.1 248 300 328 3581 11 1 3931 430 4651 460 358: 11 11 339 
Ratio of Equivalent 1 1. 03 1. 20 1. 30 1. 431 1. 271 1. 3911. 53 1. 65:1. 12 1. 271 11 11 1. 39 
Column m 4.55 11 11 11 11 11 11 11 11 3.05 11 fノ 11 
Temperature oC 6 11 11 〆/ 〆ノ 11 11 11 11 11 20 11 11 
EE 』cロgJ， 
H，SO， N 2.28 2.21 2.23 2.231 2.23 2.23 2. 2112. 23 2.25 2.25 2.21 2.20 2.25 
Volatile Org. 」ー~一~
Acid N 0.047 Flooding 
吉aEm品H 言ENOIlvolatilAe cOid rgN . 0.042 
Reducing Sulogoam r 11. 941 11. 48 12.02 12.25 12.251 11. 97 12.02 11. 64 -112.02 gj100ml 
H，SO，inStartingTOA 0.001610.0025 0.0018 0.0011 0.0005 0.0002 0.0002 0.0005 
H2SO， N 0.8131 0.201 0.102 0.043 0.156: 0.081 0.579 O. 169 -10.314 
αら昆ロコ叫 Total Acid N O. 8921 O. 296 0.154 0.117 0.219: O. 128 0.670 0.250 0.049 0.391 
Volatile OArgc . 0.018 
-a Z 民ENOIlvolatAile ciOd rgN . 0.058 
Reducing Sulogoamr l 11. 941 11. 48 12.09 12.25 12.391 12. 17 12.70 11. 79 一 12.32gj 
TOA ppm 1.8 3.6 10.6 6. 7 2.6 3.5 1.4 1.4 1.6 
H.SO， in Amine Salt N O. 168 O. 166 O. 152 0.136 O. 181 0.179 O. 154 0.180 0.177 O. 156 
Rate of Deacidifica・ 64.6 91. 3 95. 7 98.2 92.3 95.8 76. 1 92.8 -1 86.6 tlOn % 
Loss of Reducing 0.9 8.8 4.5 4.4 3.0 2. 1 (十)1.9 2.0 1.6 SuHga. r % 
T. U. 4.30 1. 40 1. 40 0.58 1. 50 1. 08 2.16 1. 13 -1 1. 43 
加点分解液の TriOctylamine脱般 127 
b) 試験結果
10%， 40%アミン液の/I1Jikイオン交換の結果は Table2，および 3!こぷす.
アミン当没比は，硫般呈を lとした場合，これに対応するアミン当量をもってあらわしている..i0は
I~:j さをi'j'\す.
Table 3. Deacidification of Sugar Solution by Amine Solution (40%) at Counter Current 
The Number of Test 2 3 4 5 
Sugar Soln. 1 j hr. 50 70 70 90 80 
Amine Soln. ljhr. 132 184 158 202 180 
Ratio of Equivalent 1.4 1.4 1.2 1.2 1.2 
Column m 3.05 11 11 11 11 
Temperature 。C 50 30 37 55 11 
H2SO， N 1. 73 1. 73 1. 75 1. 24 1. 24 
Solug1 ar Reducing Sugar g j 100ml 11. 60 Solution 11. 47 11. 47 11. 73 11. 60 
H2SO，in Starting Amine gjlOOml 。 。 。 、司圃-v-ーー・司・~
Deacid「H2504N 0.044 0.029 0.031 Flooding 
sSoulguatr 10H Reducing Sugar g/loomf 11. 28 11. 89 11. 58 
H2SO， in Amine Salt N 0.68 0.577 0.640 
H. T. U. 0.83 0.69 O. 73 
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Fig. 3. Relation between Equivalent Ratio and Sulfuric 
Acid in Deacidified Sugar Solution 
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N. T. U. (Number of Tranfer Unit)= ¥ 一一一一一一.JX1 X-Xi 
Table 3のNo.lの実験例について述べると，拡大された操作線図により， Xu Xiを求め，これにより
凶積分した.
X Xl X-Xi 
X-Xi 
0.000791 0.00002 0.000771 1297 
0.0020 0.00006 0.00194 515 
0.0050 0.00010 0.00490 204 
0.010 0.00018 0.00982 102 
0.020 0.00030 0.01970 50.8 









?， ? ? ? 、 』dx =3. 69=N. T. U. 
x色一一x
塔高は 3.05mである故












40%アミンの場合のフラディング (Flooding)は， No.4においては，アミン液の流速 202l/hrrc対
して，初期糖液流速 55l/hrから徐々に流速を増加し， 90 l/hr においてフラディングを生じたものであ






加水分解液の TriOctylamine脱酸 129 
になるが， jOHNSONの式を用いて12)，アミン脱酸塔の最大流速を実装置運転を予想して試算した.この
ため 20%，40%アミン液処理糖液並ICアミン液の比重並に粘度を測定した結果を Table4 rc:示す.
Table 4. Density and Viscosity of Glucose Solution and Tri Octylamine Solution 
Specific Gravity 
Temperature 。C 30 40 50 60 
Starting Sugar Soln. 1. 092 1. 088 1. 082 1. 078 
Deacidified Soln. 1. 049 1. 045 1. 041 1. 036 
20% Amine Salt Soln. 0.803 O. 797 O. 789 O. 783 
40 % Amine Salt Soln. 0.825 0.819 0.810 0.805 
20 % Amine Soln. 0.781 0.775 O. 768 O. 761 
40 % Amine Soln. O. 786 0.781 0.775 O. 768 
Amine 0.807 0.802 O. 795 O. 789 










Viscosity c. P. 
30 40 50 
1. 17 0.996 0.808 
1.11 0.864 O. 724 
2.57 1. 97 1.64 
6.88 5.03 3.47 
1. 83 1. 12 0.908 
1. 80 1. 58 1. 26 
6.90 5.34 4.05 
















Cf - ~ rf¥ AOQ..n.075 ・~~唱内向日正一つy
40%アミ、液

















つけ，糖液とアミン液を向流した. 多孔板の効果の試験では， 脱酸された糖液を操返し使用し， 1.8 N 
の原糖液硫酸濃度が， o.∞5Nまで脱酸される回数を求めた.





























1 234 5 
FREQUENCY OF DEACIDIFICATION 
Fig. 4. Effects of Performating Plate 
考慮されるべき乙とである.結果としては， 1.8Nの原糖液硫酸濃度のものを本実験装置を用いた場合，






















Fig. 5. Relation between Flow Rate of 40 % Amine Solution 
and Height under Performating Plate 
50 100 












ン量を測皮した.スーパーデカンターは，直経 82mm， 4000 r.p.m.で遠心効果 730，バスケット遠心分
離機は，直経 660mm， 1500 r.p.m.で遠心効果 800，遠心沈降管は，直経 220mm， 3000 r.p.m.で遠心












因 子 + 
A アミンの新旧 新 !日
B 石灰乳の濃度 15% 25% 
C 中和の pH 5 12 
D 回収擾伴 強 弱
E 希釈度 10% 4% 
F H2SO.の添加量 0.2N pH5 






























Fig. 6. Relation between Concentration of Sulfuric Acid in 
wood Hydrolysis Solution and Extraction Time on 
several Equibrium of Amine 
Table 51[，他




は， 20%アミン溶液では， 0.167土 0.0848%， 40 %アミン溶液では前者の約倍の 0.350土0.848%となっ
Tこ.
Table 6の分散分析の結呆は， 5%有意水準における有意なる因子はなかったが，回収温度 (G)による




Table 5. Relation between Lauryl alcohol， Stirring， Temperature and Concentration 
of Amine on Recovery of Amine 
? ???????????????????
?
????? ?? ???? I~…ation(A…n Dry 。fAmine I CaSO，Cake % 
mild 80 20 0.096 
2 none strong 80 40 0.404 
3 none mild 30 40 0.456 
4 middle 50 40 0.335 
5 none middle 80 40 0.247 
6 none strong 50 20 0.115 
7 none strong 50 40 0.340 
8 none middle 30 20 0.270 
9 strong 30 40 0.420 
Table 6. Relation of Seventh Factors of Amine on Amine Recovery 
o 1 lT-2-1 31-4ソ16[ 7f-8T9円o111 1川13114-[151 è:s~~立k均
+ 十 十 + + + + 十 + + + 十 + 0.68 
2 + + + + +1+ + 0.17 
3 十 斗 + + + + + o. 13 
4 十 十 + 十 十 + + o. 15 
5 + + + + + + + 0.60 
6 十 十 + 十 + + + O. 12 
7 + + + 十 + + + 0.32 
8 十 + + + + + 0.19 
9 + + 十 十 + + 十 0.41 
10 十 + 十 + + + 十 0.65 
1 + + + + + + + O. 12 
12 + 十 + + + 十 + O. 14 
13 + 十 + + + + + O. 16 
14 + + 十 + + + + 9. 15 
15 + + 十 + + + 3. 75 
16 + + + + + 十 + + 0.23 
Fact町 IDド同 C I d 1 d 1 -1 F 1 ~ 1 ~ 1 B 1 d--IG-I lA 1 
保坂秀明・伊藤多賀司
さらに，最適条件を，アミン濃度 10%，アミンを新，石灰乳濃度1.7N，中和撹伴強，中和 pH12，中
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RET AINED TlME (MIN.) 
Relation between Retained Times and Deacidification Fig.8. 
加水分解液の TriOctylamine脱酸 135 
h) 試験結果
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SUMMARY 
A few experiments were performed for the purpose of designing the extractor of sulfuric acid from 
wood hydrolysis solutions. 
Ion exchange equilibrium of sulfuric acid between wood hydrolysis solution and kerasin solution of 
trioctylamine (5%, 10%,20%, 40%) were almost quantitative. 
After plotting the logarithmic of deacidification ratio and equivalence value of trioctylamine on graph 
paper, it was found that they were almost on a straight line. This experiment was carried out on the 
test plant of the counter current. 
The flooding on the counter current was caused in the region of the flow rate between 23.8 meters and 
17. 49 meters a hour. The maximum flow rate evaluated by Johnson's equation was 20. 7 meters a hour. 
Both results agreed very well. and the best conditional flow rate was 11.4 meters a hour. 
The cause of amine loss on the amine recovery was examined by dispertion analysis. And in the 
analysis of eleven factors, amine concentration showed to be the direct cause. If we compute the results 
of this experiment under the best conditions, the conclution shows that the amine loss was only 
0.0045% per amine in 40% trioctylamine. 
The recovery of amine by ammonia was experimented by test plant; the centrifugal effect and reten-
tion time were decided. 
